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Perfectionnements aux colonnes chromatographiques. 

fe7) Colonne chromatographicjue constituee par une struc- 
ture support dans laquelle est inseree une structure du type 
cartouche rechargeable, caracterisee par le fait que la 
structure de support est constituee par des modules sup- 
ports ou carters superposables de forme generate cylindri- 
que ou prisrnatique dans lesquels sont introduces des car- 
touches modulalres susceptibles d'etre empilees et dont le 
gamissage peut etre tasse par un system e commun d*au- 
tocompression de I'ensemble, lesdites cartouches pouvant 
etre traversees success ivement ou separement par un ou 
plusieurs fluides dont Tun assure rauto-compression. 






1 



268 i 138 



PERFECTIONNEMENTS AUX COLONNES CHROMATOGRAPHIQUES 

La presente invention a trait a des perf ectionnements aux 
colonnes chromatographiques . 

L'art anterieur dans ce domaine est tres abondant, mais on 
retiendra neanmoins les documents suivants considers come 
les plus caracteristiques . 

Le brevet francais 2.556.099 (Groupe Industriel de 
Realisations et d' Applications) decrit une colonne de 
chromatographie constitute par un tube dont une partie 
contient un garnissage et comportant, a une de ses extremites, 
des moyens de communication avec 1'exterieur, et d'autre part, 
au moins un corps coulissant se deplacant longitudinalement 
dans le tube et presentant des moyens de liaison avec un 
conduit communiguant avec 1'exterieur, ladite colonne etant 
caracterisee en ce que ledit corps coulissant est deplace par 
la pression exercee par le fluide sous pression injecte dans 
une enceinte formee entre la surface du corps coulissant 
opposee a celle au contact avec le garnissage et 1'extremite 
du tube qui lui fait face. 

A partir de ce systeme base sur 1 'auto-compression du 
garnissage par le fluide chromatographigue lui-meme (fluide a 
chromatographier, eluant ou solvant, essentiellement) , sont 
nes divers perf ectionnements tendant a simplifier les 
manipulations necessaires, entre autres a la mise en place et 
a 1 ' extraction du garnissage. 

On citera en particulier le brevet francais 2.606.882 (au 
nom du deposant de la presente dcmande) qui decrit une colonne 
comportant, a ses extremites des plaques poreuses, dont 1'une 
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est fixe et 1' autre susceptible [ de se deplacer a l'interieur 
de la colonne sous 1 7 action d'un verin et de comprimer ainsi 
la charge contenue dans ladite colonne, laquelle est 
caracterisee en ce que la charge est contenue dans une 
5 cartouche interchangeable rigide ou semi-rigide d'un diametre 
exterieur sensiblement egal au diametre interieur de la 
colonne, cette derniere etant coupee en deux demi-cylindres 
egaux que l'on rapproche 1'un de 1 9 autre apres insertion de 
ladite cartouche et que l'on tient serres ensemble par tout 

10 moyen approprie. 

On a pu ainsi obtenir des colonnes a auto-compression et a 
remplissage par cartouches, ce qui oblige neanmoins a 
disposer, pour chaque diametre de colonne de batteries de 
cartouches selon la hauteur de garnissage necessaire, c'est-a- 

15 dire selon la nature des operations d' analyse, de separation, 
d' extraction ou autre, selon la nature des produits a 
chromatographier et des fluides utilises. 

Si l'on ne veut pas investir dans une serie de colonnes, 
on peut se trouver ainsi amene, par exemple, a travailler dans 

20 une colonne dont la hauteur correspond au maximum a envisager, 
quitte a n'y utiliser qu'une cartouche de hauteur beaucoup 
plus reduite dans certains cas. 

La presente invention a pour but de rendre structures de 
colonnes et de cartouches modulables, ce qui permet de faire 

25 evoluer 1 'ensemble au gre des besoins, tout en gardant 
appliques & la fois le principe d' auto-compression par le 
fluide lui-meme et celui des cartouches interchangeables . 

Selon 1' invention, on utilise des modules de colonnes 
constitues par des modules de supports ou carters de forme 
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generale cylindrique ou pris ; atique dans lesqueis sont 
introduces des cartouches modulaires susceptibles d'etre 
■* U< ". ^ a ° nt 18 ^rnissage peut etre tasse par 
autocompression de 1< ensemble, lesdites cartouches pouvant 
etre traversees successivement ou separement par un ou 
plusieurs Guides dont 1-un assure 1- auto-compression. 

Dans une meme toriu. de modules porteurs, on peut 
6rentUeUenMt lnS6r - «•"= — cartouches de diametres 
exteneurs correspondant au diametre mterieur des Modules 
porteur ou du cylindre inscrit dans le cas des modules 
pns.ati.jues, soit des cartouches de diametres inferieurs 
grace a des formes adequates des cartouches, soit a des 
entretoises. 

Dans cheque cartouche, le garnissage est contenu entre 
deux elements extremes coulissants susceptibles d'etre 

traverses par les fluides, pour assurer les operations 
chroma tographiques . 

Pour mieux fairs comprendre les caracteristiques 
techniques et les avantages de la presente invention, on va en 
decrire un exemple de realisation, stent bien entendu que 
celui-ci n-est pas limitatif quant a son mode de mise en 
oeuvre et aux applications qu'on peut en faire. 

on se reportera a la figure unique qui represents 
schematiqnement, en coupe longitudinale partialis, une colonne 
chromatographic^ conforme a la presente inventicn. 

L'ensemble comprend une pifcce de base 1 montee sur un 
support tel qu-un trepied. constitue ici par trois pieds 
independents 2 visses dans la base l. C e qui rend 1-ensemble 
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demontable et aisement transportable, comme on le verra 
d'ailleurs tout au long de cette description. 

Sur cette base 1 viennent se fixer dans les conditions ci- 
apres decrites un ou plusieurs modules de colonnes constitues 
par des modules porteurs ou carters tels que 3 et des 
cartouches egalement modulaires tels que 13. 

Sur cette base 1, vient se fixer un module support de 
cartouche 3, de forme generale cylindrique ou eventuellement 
prismatique & cylindre inscrit, dont le diametre interieur 
correspond au diametre exterieur de la ou des cartouches qui 
viendront y etre inseres, avec le simple jeu necessaire pour 
la mise en place. On remarquera cependant que dans des 
supports tels que 3 de diametre interieur tel que defini- 
cidessus, il est possible d'inserer des cartouches de 
diametres interieurs plus petits que ceux correspondant a la 
famille de cartouches s'inserant exactement dans celle des 
modules porteurs, des lors que 1'homme de 1'art prevoit des 
formes de cartouches ou entretoises assurant le maintien en 
place des cartouches dans les modules porteurs. 

Le module porteur 3 peut etre monte sur la base 1 a l'aide 
d'un systeme a baionnette. II presente des ouvertures ou jours 
lateraux sur lesquels on reviendra ci-apres et qui permettent 
de faciliter les operations de motage et de connexion des 
cartouches modulaires. Differents supports tels que 3 peuvent 
etre ainsi montes superposes, des lors qu'ils presentent le 
meme diametre interieur, et les moyens de fixation entre eux. 
Ce peuvent etre des systeme a baionnette tels celui utilise 
pour le montage sur la base 1 du support 3. II est preferable 
que chaque support modulaire presente un raccort male a une 
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extras et femelle k ^ ^ i sinpiifie 

I'-UrctaWtUto, les nontages et assure a ^ fois 
bonne resistance aacanique et „ ^ orientatlon ^ 
modules, les porteurs servant au »aintien da 1-enseable de la 
colonne, „ota m ent pendant les phases ae expression au 
garnissage et les phases chronatographiques elles-aeaes 

Dans la base l est insure un piston 4 qui plants me 
Partie de aiaM,tre Xarge 5 coulissant dans an aXesage 
corresponaant ae la base l, prolong vers le has coexistent 
par une tige 6 ae plus petit dia-etre coulissant aans un trou 
axral corresponaant ae la hase l et la traversant. Des Joi'ts 
at autres dispositits classigues a-atanchelte sont prevus 
entre piston 4 et ti ge « d-une part et les alleges et trous 
corresponaants a^autre part, le piston 4 et la tige « sont 
pares axiale n ent pour former un conauit central 7 que 1-on 
pent farmer en partie hasse par un houchon filete o ou que 
1'on peut raccorder grace au filetage au conauit 7 * toute 
source ae fluiae ohro»atographique. la conauit 7 presente une 
darivation raaiale 9 qui totit dans un espa=e ^ 
la base l, le piston 4 efc ^ ^ ^ ^ ^ ^ 

Partie plate 10 aans un plan a. section droits, et une partie 
aonulaire 11 entre tige s et hase 1. La partie plate „ ^ 
constitute par un eviae„e„t ae la base ae aia^tre un pen plus 

corresponaant as la hase l, as sorte guo l-apaule-ent ainsi 
oree sur la peripherie ae cette partie 10 e„p,c„e la piston 4 
venir au contact au f o„a ae oet evideaent, et per.at au 
.luiae as sa rapartir sur touts la su«ace corresponaants, 
assurant ainsi les .aillaurss conaitions a Lauto-ccpression. 
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Vers le haut, le piston 4 se prolonge coaxial ement par une 
partie cylindrique 12 de diametre inferieur a celui de la 
partie la plus large 5, partie 12 destinee a coulisser a 
frottement doux dans la cartouche 13 qui lui sera superposee 
par insertion dans le module support 3. Le conduit axial 7 
traverse egalement cette partie 12 et aboutit a l'extremite 
super ieure de 1' ensemble du piston 4 (c'est-a-dire qu'il 
traverse 5, 6 et 12). 

La cartouche 13 est constitute par un segment de tube 
rigide ou semi-rigide resistant a la pression du garnissage en 
cours d' operation et formant un segment de la colonne 
chromatographique proprement dite, dont le diametre utile est 
le diametre interieur de la cartouche 13. 

Le garnissage 14 est maintenu dans la cartouche 13 entre 
deux disques coulissants 15 et 16 presentant chacun, du cote 
externe, une partie pleine rigide et coulissante munie de 
rebords exterieurs, respectivement 17 et 18, du cote du 
garnissage et percee axialement, et du cote interne, c'est-&- 
dire, du cote du garnissage, un disque poreux maintenu entre 
les rebords 17 et 18 des disques pleins rigides respectifs. 
Ceci permet au fluide arrivant par le conduit 7 du piston 4 de 
traverser le disque plein rigide 15 et de se repartir dans le 
disque poreux 17 pour traverser ensuite le garnissage 14. On 
peut prevoir a la surface du disque plein rigide 15 des 
rainures, de preference radiales, du cote du disque poreux 17, 
ce qui facilite la repartition du fluide dans toute la section 
du disque poreux 17 et du garnissage 14. Le disque plein 
rigide 15 peut presenter, selon un mode de realisationpref £re 
de 1' invention, un prolongement tubulaire axial 37 qui vient 
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s'ins.rer dans un alfeage iorrespondant ^ ^ part ^ 

sup, rl aure d,u piston 4 . Des joints qu aispositifs 
d'StancWit., sont prevus par ^ 

Plein rlqide 15 et cartouohe ^ partie ^ 

du disque 15 et piston 4 _ 

le disque plein riqide ls et l# aisqua ^ 

C ° nStitu - «• I- — . fa 9 on que ceu* qui viennent d „ tra 
decrits, y compris „ prolongemant tubulaire 38 vers ^ ^ 

Q» penetre s^etrique^ent dans le p . ston ^ sup ^. eur ^ 
1'on insere dans la cartouCe 13 sur le disque „ ^ 
dia^tre ext.rieur unique est oelul ^ ^ partie haute u ^ 

Piston 4, oest-a-dire ^-u paut c£mlissar & frottaMant ^ 
■Jans la cartouche 13. H presente m otmdult axial ^ ^ ^ 
partie d e sa nauteur, du c5t , prteentant la ^ ^ 
Xequal: penetre la partia ^ ^ ^ ^ ^ 

16. una derivation ra d iale 21 percee d a„s ca piston 19 „et en 
co»„» ica tion le conduit 2Q ^ ^^^^ grsce ^ ^ 
raccord flxets , oe qfa . vmmt les branchaments ^ iesgueis on 

reviendra plus loin ~- • 

P ua loin. Le pi ston 19 presente <Ja plus d es 

epaule D ents ou bu tees extras 3 9 qui en pecne„t u 
cartoucne de center trap haut durand las options, notaanent 
durant l'auto-co»pression, ca qui risquerait de faire ecna PP er 
la dlsqua plain ri qi de 15 et la garnissage ^ 

la module support 3 plants d as ouvarturas laterales 22 
°* 23 *ux per-ettent d-acceder au raccord du conduit 21 at da 
maitriser at verier la mise an place ^ ^ 

^ SXenPle Ce " e *> «*•*- » — la cartoucne 13 sur 

le disque plein rigide 16. 
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Sur le module support 3 est: 'monte de f agon equivalent a ce 
qui vient d'etre decrit un second module porteur 3', un piston 
19', une cartouche 13' avec son garnissage 14', ses deux 
disques pleins rigides 15' et 16 ', ses deux disques poreux 17' 
et 18', et ses pistons 19' et 19". Sur la figure, on a reporte 
les memes references sur les memes elements en les marquant de 
fagon telle que 19' et 19" pour indiquer qu'il s'agit 
d' elements equivalents de 1' element 19. On ne decrira pas ces 
elements en detail, des lors, par exemple, que les montages 
des quatre pistons avec les disques et les cartouches 
correspondants sont equivalents* Les disques pleins et rigides 
peuvent presenter, par exemple, des rainures radiales, comme 
il a ete dit a propos du premier disque 15 du cote ou ils sont 
en contact avec les disques poreux. 

Sur le module support 3', on peut monter, tou jours grace a 
un systeme de preference a balonnette, un chapeau 28 dans 
lequel est montee axialement une vis 27 a tete moletee 
destinee a venir s'appuyer sur le piston superieur 16' qui 
presente, de preference ainsi que tous les pistons (notamment 
sup£rieurs tels que 16) et pour faciliter 

l'interchangeabilite, un alesage central 26 de faible hauteur 
dans lequel vient s'appuyer la vis 27. 

Le mode d' utilisation et de f onctionnement de cet ensemble 
est le suivant: 

On monte la base 1 sur son trepied 2. On met en place le 
piston 4, la tige 6 traversant la base 1 et apparaissant en 
dessous. Le fond de la partie large 5 du piston 4 doit venir 
reposer en butee sur le fond de 1' alesage correspondant de la 
base 1, en y menageant 1'espace 10 - 
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On „onte le module suppor . 3 _ ^ i ^ 

-sere la cattoucne 13 en i- enfon9ant de ^ , 
contact du ptston 4, i. disque plein rigide ^ 

on insete le plstQn „ ^ ^ cartQuche ^ ^ 
- »e„ er au oontact du disgue piein rigtae is Qn 
»onta ge correct de C et e,^, de fa?on ^ ^ 

a-xd. pui sse s^ctuer sans fuite cn ^ ifie ^ ie _ t 
le raccord du conduit 21 est en posltiQn accessibie 

- o~ 22 ou 23 du „ odtUe support 3 _ si i/Qn dfeire 

traveller avec deux ensenble modulat 

™«iairss, on net en place l e 

r; Mw " ie support 3 - - - — moaule support 3; puis 

cartoucne l3 . dans le „ ^ ^ 

quatrieme piston 19 « Ha«o i 

on 19 dans le second module support 3' et la 
seconde cartouche 13'. on verify -, 

, . n verifle les contacts entre l e 

troisieme piston 19' et d'une^part i B 

■ ^ ^ part le second piston 19 et 

d autre part, le disque piein rigide 15/ aiM - , 

.. , giae 15 ' axnsx qu'entre le 

quatrieme piston 19" et le dism,« m ■ 

6 dlSque P lein rigide 16'. On verifie 

egalement l'acces<?ihim-A 

ccessibu lte aux raccords des oondults ^ ^ 



on »et en p la =e le cnapeau 28 sur Xe second module support 
• On veriwe le D onta g e des system a oalonnettes et on 

T eXC " " ^ S 27 ■ ~ — « - -intlen en place 

et aux divers contacts de 1'ensemhio • 

ae 1 ensemble qui vient d'etre decrit 

on raccorde le conduit 731=, 

nauxt 7 a la source de fluide, les 
raccords des conduits 21 et 21 ' « • 

et 21 , ce qui monte en serie les 
deux cartouches 13 et 13 * ^ 

et 13 , et on racC orde le conduit 21" vers 

une recette ou une 

race a -acuation quelconque. L es canalisations de 

raccorde K ent ne sont pas representees sur la figure . 
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On laisse le fluide penetrer sous pression dans le conduit 
7 et le conduit de derivation 9. Du fait des pertes de charges 
dans les cartouches, le fluide commence par pousser 1 ' ensemble 
des pistons disques et garnissages a l'encontre de la vis 27 
servant de butee. Lorsque la pression dans 1'espace 10, 11 
vient equilibrer celle dans les garnissages, compte tenu des 
pertes de charge dans les garnissages et des differences de 
surfaces entre celle de la partie 5 du piston 4 et celle 
inferieure de la partie 12, correspondant a la section utile 
de la colonne, 1 'auto-compression est assuree et 1 'operation 
chromatographique proprement dite se deroule* 

Le fluide traverse le conduit 7, le tube 37, le disque 
plein rigide 15, le disque poreux 17, le garnissage 14, le 
disque poreux 18, le disque plein rigide 16, les conduits 20 
et 21, la canalisation de raccordement non representee sur la 
figure, les conduits 21' et 20', le disque plein rigide 15', 
le disque poreux 17 ' , le garnissage 14', le disque poreux 18', 
le disque plein rigide 16' et les conduits 20' et 21'. 

On remarquera entre autres: 

- que 1' auto-compression agit sur 1' ensemble des cartouches, 
independamment des raccordements ; 

- que la hauteur modulaire entre baionnettes des modules 
supports est, de preference, sensiblement du meme ordre que la 
hauteur des cartouches correspondantes munies des pistons; 

que les cartouches peuvent etre montees en serie, en 
parallele ou independamment, ce qui peut permettre plusieurs 
operations sur plusieurs fluides differents, et/ou avec des 
garnissages differents; 
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que !-„„ peut raoduler la ha ,- teur totaie gmlB m 

support, et de gueigues cartouches; par ejteMple 

d ! antee UtllS ^ 50 * 100 - Pe« pr.voir d es hattteurs 

utiles de loo, 2 oo, 300 et 500 «,,- 

que l-o„ peut utiliser u„ no^re guelcongue de ca .rtouches 
a coapter d'une seu le et unigue; 

que 1'on peut aisement recharger les cartouches. 
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REVEND I CAT IONS 

1 Colonne chromatographique constituee par une structure 
support dans laquelle est inseree une structure du type 
cartouche rechargeable, caracterisee par le fait que la 
structure de support est constituee par des modules supports 
ou carters superposables (3, 3') de forme generale cylindrique 
ou prismatique dans lesquels sont introduites des cartouches 
modulaires (13, 13') susceptibles d'etre empilees et dont le 
garnissage (14, 14') peut etre tasse par un systeme commun 
d'autocompression (4, 5, 6, 7, 9, 10, 11, 27, 28) de 
1' ensemble, lesdites cartouches pouvant etre traversees 
success ivement ou separement par un ou plusieurs fluides dont 
l'un assure 1' auto-compression. 

2 Colonne selon la revendication 1 caracterisee par le fait 
que dans des modules porteurs (3,3') de meme diametre 
interieur, sont inseres des cartouches (13, 13') de diametres 
exterieurs inferieurs a celui correspondant au diametre 
interieur des modules porteurs ou du cylindre inscrit dans le 
cas des modules prismatiques , grace a des entretoises. 

3 Colonne selon l'une des revendications 1 ou 2 caracterisee 
par le fait que, dans chaque cartouche (13, 13'), le 
garnissage est contenu entre deux elements extremes 
coulissants (4, 5, 6, 15, 16, 17, 18, 19, 19' , 15', 16' , 17', 
18' et 19") susceptibles d'etre traverses par les fluides, 
pour assurer les operations chromatographiques • 

4 Colonne selon l'une des revendications 1 a 3 caracterise 
par le fait que les elements coulissants sont constitues par 
des pistons interchangeables (4, 19, 19', 19") places au 
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contact de disgues riaides (15, 16 15' ^ 

-L&, xd , 16') de maxntien des 

garnissages (14, 14') dans les cartouches (14, 14'). 

5 Colonne selon la revendication 4 caracterisee par le fait 
que les pistons presentent des conduits (7, 20, 21, 21 ', 20 ', 
20", 21") de raccordement a au xnoins une source de fluide de 
raccordexuent des cartouches entre elles et d ' evacuation . 

6 Colonne selon 1'une des revendi cat ions 4 ou 5 caracterisee 
Par le fait que centre chague disgue plein rigide (15, i 6 , 
15', 16') est monte, du cote du garnissage (14, 14'), un 
disgue poreux (17, is, 17', is'). 

7 Colonne selon 1-une des revendications 1 a e caracterisee 
par is fait que cheque element support (3, 3') present, „ me 
extrenute un systtae de raccordement ^le et a i, autr e 
extremite un systfcne correspondent r e„elle, une basa (1) et un 
cnapeau < 2 3, presentent les systems correspondents pour la 
fixation de la base et de la tete des Modules de colonne. 

a Colonne selon la revendication 7 carcterisee par le rait 
«« le chapeau (28) presents une butee reglable (2 7> a 
1-encontre de laquelle aqit le systtae d'auto-conpression ,4, 

5 / 6, 7, 9, 10, 11). 

0 Colonne selon 1-une des revendications l a 8 caracterise 
par le fait que lea m odules supports (3, 3', presentent dee 
ouvertures laterals* (22 , 23 , 22 ,, d , acc&s ^ ^ 

control e. 
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